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MEMORIA DESCRIFTIVA
pare solicitar
PATENTE DE INTRODUCCION
en ’
ESsSPala

por DIEZ Afios
a nombre de L O ¥ 2 A USINES ELECIRIQUES ET CHILIQUES SOCIETE
ANONYHE, entidad suiza, establecida en Gampel, Basiles, Suiza,
por:

"UN PROCEDIMIENTO PARA PURIFICAR UNA SOLUCICQN ACUOSA DE UREA"

La presente invencién se refiere a la fabricacién de urea
en forma purificada. Més particularmente, la invencidén se refie—
re & un método perfeccionado para purificar y cristalizar urea
partiendo de sus soluqionea acuosaé.

Ee bien sabido que, cuando el amoniaco y el diéxido de car-
bono, o compuestos de los mismos, tales como carbonato aménico,
bicarbonato aménice, carbamato aménico y andélogos, se someten a
temperaturas elevadas en un sistema cerrado, se originan presio-
nes elevadas y se forma urea. Por ejemplc, se ha realizedo la

sintesis de urea & presiones del corden de unas 200h§50 atmésfe~
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ras en un autoclave mantenido a temperaturas de 160-220¢ C. Du-
rante la reacoién de sintesis, el amoniaco y el dibxido de car—
bono se combinan primeramente con desprendimiento de calor for-
mando carbamato aménico que, a la temperatura de la reaccién, se
ve transformendc lentamente en urea y agua. La mezcla que sale
de la reaccién contiene, sdemés de urea y agua, residuos sin com-
binar de los materiales de partida y carbonato, bicarbonato y
carbamato aménicos. El agua formada durente la deshidratacién

del carbamato aménico se condensa debido a la presidn que reina
y constituye, un absorbente para la trea.

Se ha venido utilizando como procedimiento usual el tra-
tamiento del efluente acuoso del autoclave, de tal modo que se
recuperan el amoniaco y el diéxido de carbono queé no han reac-—
cionado, y se vaporiza y elimina el agua de manera que resulta
unm uree sélida relativamente pura. Bstos procedimientos de eva-
poracién completa que se han venido utilizande hasta ahora no
dan resultados satisfacterios desde el punto de vista econdmi-
co, a causa de que la masa cristalina dura resultante debe tri-
turarse pars obtener sélidos de forma y tamafio pricticos, sdemés,
la evaporacién de agua a partir de una solucién de urea desgasi-
ficada para obtener una forme de uree sélida muy concentrada, o
fusién de urea, ha hecho que las impurezas de la solucién perma-
nezcan en la urea obtenida. Estas impurezas se introducen gene-
ralmente en los sistemas de la sintesis de urea y en los siste~
mas de tratamiento de la solucién de sintesis de dos maneras.
Los gasee de alimentacién reaccionantes (amoniaco y diéxido de
carbono) constituyen una primera fuente de impurezas, puesto gue
estos gases nunca tienen uwna pureza de 100 %. Ia segunda fuente
importante de impurezas es la instalacién misma de sintesis y

de tratamiento de la fusién de sintesis. Las vasijes de presién,
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tuberias, bombas, compresores y vdlvulas son una fuemnte cons-
tante de contaminaciones entre las que figuran los aceites mi-
nerales, grasas, metales y sales metélicas;

Se han realigado intentos para llevar a cabo la crista-
lizacién (nicamente hasta el punto de producir une papilla cris-
talina fluida, separar después los cristales de las aguas madres

contaminadas y reciclar las aguas madres a la nueva solucién pa~

‘ra una cristalizacidén parcial centinua. Este procedimiento da

lugar & una acumulacién continua de impurezas en las aguas ma—
dres recicladas y, &l cabo de un corte periodo, hay que desechar
las aguas madres por estar excesivamente impurificadas. Los in-
tentos para depurar las aguas madres recicladas, por ejemplo,
con filtros colocados entre el aparato de separacién y el de
cristalizacién, han sido ineficaces porque muchas de las impu-
rezas estédn en forma liquida, y no sélida y, por lo tanto, no
son retenidas por los filtros. Andlogamente, las impurezas sé-.
lidas pueden ser de un cardcter tan pequefioc que pasen a través
de lo= filtroa; Cuando puede fabricarse como producte secunda-
rie un productoc de urea de mala calidad, las aguas madres, en-
riquecidas con impurezas, pueden utilizarge por un tratamiento
separado, por ejemplo, por cristalizacién.

Es un objeto de la presente invencién proporcionar un
método nuevo y mejorado para el tratamientoc de socluciones de
urea sintética en el que el contenido de impurezas indesea-
bles del producto se rebaja de modo considerable.

otro objeto de la invencién es precurar un método econé-~
mico para seperar las impurezas de los reaccionantes y de la
instalacién a partir de una solucién de sintesis de urea que
puede posteriormente utilizarse como preoducto de urea liquido

préacticamente puro, ¢ puede tratarse para cbtener una forma
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Otro ebjeto més de esta invencidn es propercionar um pro-

#61ids de urea précticamente pura.

cedimiento de purificacidén de una solucidn de urea en el que
puede emplearse un l{quide de urea practicamente exento de im-
purezas, directamente, o bilen puede recristalizarse con un re-
ciclado de aguas madres exentas de impurezas, con lo cual las
aguas madres pueden utilizarse de nuevo de modo contfnuo &l
mismo tiempo que se obtiene un producto cristalino puro;

gtros objetos y ventajas de la invencién se deducirén de
la descripcidn que sigue;

De acuerdo con la presente invencién los objetos anterio-
res se realizan por el descubrimiento de que, separando la so-
lucién de sintesis de urea mientras esti relativamente calien—
te y exenta de cristales, se separan con facilidad précticamente
todas las impurezas contenidaé en la misma, sin pérdida de urea,
después de lo cual el licor de ures libre de impurezas puede
cristalizarse con reciclado de aguas madres exenteas de impure-
zas, continuc, o0 puede enfriarse y utilizarse directamente ¢
convertirse en grénulos o aglomerados. En todoc case, el produc—
to, ya eszté en forma sélida o en forma liquida, estd libre de
impurezas y no se origina acumulacidn de contaminaciones en el
sistema., Resulta sorprendente que las impurezaes contenidas en
la solucién de urea tengan propiedades fisicas muy diferentes
de las de la selucién de urea sintética, por lo cual, las que
tienen un peso especificeo menor que la solucién de ures se eli-
minen de la selucién separada, mientras que las de peso especi-
fico mayor se acumulan en forma de torta en el separador. Ali-
mentando la solucién de urea al separador en estadc relativa-
mente caliente, no hay cristalizacién de la solucién en el mis-
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La invencidn se describe ademds con referencia al dibujo
Que se adijunte, que ilustra una realizacién preferida de apara-
to para poner en préctica los objetes de lg invencién.

Con referencia,al dibujo, una solucién de urea desgasifi-
cada U, que contiene impurezas, Be carga en un separador ligqui-
do~liquido~-sdlido 1; Este separador puede ser una centrifuga y,
segin se representa, estd constituido en primer lugar por une
caje la y una cesta rotatoria 2 soportada para girar sobre un
eilindro centrado 3, que puede contener también hélices u otros
medios para eliminar los contaminantes de bajo pesc especifico.
Durente el funcionamiento, las impurezas que tienen un peso es-

pecifico menor que la solucién de urea se acumulaii en el centro

- del separador y son extraidas, mientras que las impurezas de

mayor peso especifico que la solucién de urea se separan de la
solucién y se acumulan en forma de una torta 2a en la cesta 2.
Las impurezas de peso espec{fice bajo, por ejemplo aceite o gra~
sa, se retiran del separador por la tuberia 4, La solucién pu-
rificada, que ha quedado libre de cristales de urea, al aban-
donar el separador puede pasar a cristalizadores 5 y/o 5a a tra-
vés de la tuberia & o puede tratarse de cualguier otrs forms co-
nocida para formar una solucidén de urea del contenido de ague
desea&o; Cuando hay que cristalizér la solucién (segiin se repre~
senta), se carse alternativamente en los cristalizadores deonde
se evapora durante el mezclado constente, de manera que se pro-
duzca una papilla de aguas madres y cristales. Esta papilla se
carga luego alternativamente por las tuberias 7a 6 7b y la tu-~
berfia 7 a la centrifuga 8, donde las aguas madres y los crista-
les se separan y salen a través de las tuberfas 9 y 10, respec-~
tivamente. El producto de urea cristalinc de la tuberfs 10 puede

llevarse por el transportader ll a un secadero (que no se repre—
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senta) mientras que las aguas madres contenidas en la tuberia 9,

se callentan & una temperatura adecuada en el cambiador de ca-
lor 12, después de lo cual se reciclan por la tuberfa 13 hasta
el mezclador 14, donde se juntan las aguas madres recicladas Yy
la solucién de urea desgasificada fresca U para introduccién a
través de la tuberfa 15 en el separador l;

El reciclado de agums maires que es mezclado con sclucién
de urea fresca antes de la separaciém, proporciona diversas y
retas ventajas. Las aguas madres recicladas estén normelmente
menos concentradas y, por tanto, pueden estar & una temperatura
baja con relacién ; la urea fresca y tieunen menos tendencia a
la formacién de biuret. a4l mezclar el reciclaio y urea fresca,
la temperaturs mayor de la soluciln fresca o nueva se rebaja
inmediatamente, con lo que se asegura una menor formacién de
biuret. asimismo, al proporcionar soluciones de ures reciclada
y fresca mezcledas, se origins una solucién combinada de menor
viscosidad, de la cual pueden separarse mds fécilmente las im-—
purezas. FOor otra parte, na se forman cristales en el sistema
antes de la cristalizacién para obtener urea sélida, de manera
que no pueden producirse obstrucciones del aparato ni pérdidas
de ures durante la separacién. A esto hay que afiadir todavia
que la provisidén del reciclado de aguas madres hasta un punto
anterior a la separacién de la solucién de urea fresca asegura
que la totalided de la urea separada y solamente urea separada
(purificada) pasa a los cristalizadores.

Aun cuando el modo de aplicacién de la invencidn puede
variar dentro de dmplios limites, particularmente en lc que se
refiere a la dispesicién de la solucidén de urea purificada pa~
ra formar un producto de urea sélido o liguide, el ejemple si-

guiente describe el funclonamiento del procedimiento en un apa-
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rato disefilado précticamente como se ha descrito e incorporado
en una instalacién real de cristalizacién de urea. En el ejem—
plo, las partes me refieren a peso.
EJELPLO

Se mezcla una solucién acuosa de 80 partes de urea y 20
partes de agua (30% de urea) a 1009 C. (temperatura de crista-
lizacién de 802 C.) que contenga impurezas de sintesis, con
aguas madres de reciclado que contengan 130 partes de urea y 70
partes de agua (65 % de urea), con una temperatura de 502 C. la
solucién mezclada (210 partes de urea y S0 partes de agua) (70 %
de urea) se introduce en un separador de tipo centrifuge en el
que se separan précticamente la totalidad de las impurezas liqui-
das y sélidas de la solucién. La solucidén pura resultante (tem-
peratura de cristalizacidén de 58e C;) se cristaliza parcialmente
en un cristalizador del tipo de evaporacién, con lo cual la pa-—
pilla que sale del coristalizador estd constituida por 80 par-
tes de cristales de urea, 130 partes de liquido de urea y 70
partes de agua. La papilla de aguas madres y urea cristalina
se separa luego con las aguas madres retornande el sistema como
solucibén de urea reciclada. Durante el funcionamiento continuc
del procedimiento no se aprecia acumulacién mensurable de impu~
rezas en las aguas madres recicladas y los cristales acusan una
turbidez méximas de 20 ppm;, calculada segin el ensayo corriente
A.P.H.A,

Las ventajas de la separacién de impurezas a partir de
una solucién de urea fresca y aguas madres de urea combinadas,
a una temperatursa por encima de la temperatura de cristalizacién
antes de cualquier cristalizacién en el proceso de esta inven~—
cién asi como el reciclado de aguas madres puras segin se ha

descrito arriba se deduciran @el ejemplo anterior.
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Se sobrentenderéd que pueden introducirse varies modifica-
ciones en la invencién descrita arriba sin apartarse por ello
del alcance de la misma segin se define en las reivindicacio-

nes gque se dan a continuacién.

NOoOTA

Los puntos de invencién propia, no nueva, pero no esta-
blecida, practicada ni divulgada en Espafia, que se presentan pa-—
ra que sean objeto de esta Eateﬁte de Introduccién, per DIEZ
aflos, son los siguientes:

12, - Un procedimiento para purificar una solucién acuocsa
de urea que contenga impurezas en suspensién productoras de tur-
biedad de peso especifico relativo mayor y menor y cristaliza-
cidén de la solucién purificada, que incluye el perfeccionamien-
to que comprende mezclar dicha solucibn acuosa impura de urea
con una solucidén de urea pricticamente pura; separar por grave—
dad dichas impurezas suspendidas desde la citada solucién mixta,
manteniendc la mencionada solucién mixta en un estado libre de
cristales durante la citada separacién; cristalizar parcialmen-
te la mencionada solucién mixta purificada formando asi una pa-
pille de aguas madres y cristales de urea; separar dichos cris-
tales de las mencionades aguas madres y hacer éasar dichas aguas
madres sin nueva cristalizacién a la menciocnada solucién impura
acuosa de urea para mezclar con ella en calidad de la citada so-
lucibn de urea précticamente pura.

29, - Un procedimiento para purificar una solucién acuosa
de urea que contiene impurezas suspendidas productoras de tur-
biedad de peso especifico relativo mayor y menor y cristalizar
la solucién purificads, que incluye el perfeccionamiento que
comprende mezclar dicha solucién acuosa impura de urea con unsa

solucién de urea précticamente pura; separar por centrifugacidn
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las citadas impurezas suspendidas de la mencionada sclucién mix-
ta manteniendo dicha solucién mixta en un estado exento de cris—
tales durante la citada separacién; cristalizar parcialmente la
mencionada solucién mixta purificada formandc as{ una papilla de
aguas madres y cristales de urea; separar dichos cristales de
las citadas aguss madres y hacer pasar las menciocnadas aguas ma-
dres sin nueva cristalizacién a la citada solucién acuosa impu-
ra de urea para su mezcla con ella en calidad de la citada so-
lucién de urea précticamente puré.

3¢, - Un procedimiento para purificar una solucibn acuosa
de urea que contiene impurezas suspendidas productoras de turbie-
dad de peso especifico relativo mayor y menor y cristalizar la
solucién purificads que incluye el perfeccionamiento que compren—
de mezclar dicha solucién acuosa impura de urea con una solucién
de urea précticamente pura; separar por centrifugacién dichas
impurezas suspendidas de la citada solucidén mixta, manteniendo
la mencionada solucién mixta en un estado exento de cristales y
e una temperatura justamente por encima de su temperatura de
cristalizacibén durante la citada separacién; cristalizar par-
cialmente dicha solucién mixte purificada formando asi una pa-
pilla de aguas madres y cristales de urea; separar los citados
cristales de las mencionadas aguas madres y hacer pasar dichas
aguas madres sin nueva cristalizacién a la citada solucién acuo-
sa impura de urea para su mezcla con ella en calidad de la men-
cionada solucién de urea précticamente pura.

42. -~ Un procedimiento segin se reivindica en la reivin-
dicacién 14 en el que la relacién de solucibn acuosa impura fres—
ca de urea a aguas madres mezcladas estd comprendida aproximsda~
mente entre 5:1 y 1:5; '

58, - tn procedimiente para purificar una solucién acuosa

de urea-Que contenga impurezas suspendidas productoras de tur—
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biedad de pemo especf{fico relative mayor y menor y cristalizar
la solucidén purificada que incluye el perfeccionamiento que com~—
prende mezclar dicha solucién acuosae impura con una solucién de
urea précticamente pura que tiene una concentracidm menor de urea
que la citada solucién impura; someter dicha solucién mixte sin
cristalizacién y a una temperatura justamente por encima de su
temperatura de cristalizacién a separacién por gravedad con lo
cual se separan las impurezas citadas de la menciornada solucién
mixta; cristalizar parciaimente dichs solucién mixta purificada
formando as{ una papilla de aguas madres précticamente puras y
cristales de urea préacticamente puros; separar los mencionsdos
cristales de dichas aguas madres come producto de urea sélido y
hacer pasar las citades sguas madres sin nueva cristalizacién

¥y & une temperstura justamente por encima de su temperatura de
eristalizacién a dicha solucién acuosa impura de urea para su
mezcla con le misma en calidad de dichae solucién de urea précti-
camente pura.

62, - Wn procedimiento pare purificar una solucidn acuosa
de urea.

Tal y como se ha descrifo en la Memoria gque antecede, re-
presentado en el dibujo gue se acompafia y con los fines que se
han especificado.

Esta Memoria consta de diez hojes escritas por una scla

carae.
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